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PI DE 876846 19530518 DE 

AB S02(NH2)2 (I) or its N- substituted products containing at least 1 replaceable 
H atom linked to the N atom are treated with an acylating agent, possibly in 
the presence of an inert solvent and (or) acid-binding agent, to give 
sulfamide derivs . useful as intermediates in the manufacture of dyes or 
remedies. Ac20 102 added within 0.5 hr. to I 48 in glacial AcOH 102 parts by 
weight at 70° , the mixture stirred, about .3 hrs . at 70°, and the product which 
ppts . on cooling filtered and recrystd. from EtOH gives S02(NHAc)2, 70 parts, 
oblong, colorless needles, m. 153-4°. Similarly are prepared: S02 (NHCOPr) 2 , 
oblong needles, m. 155-6®, from I and PrC02H; H2NS02NHCOPr , oblong needles, m. 
143-4°, from I and PrCOCl; H2NS02NHBZ, m. 161-2°, from I and BzCl; p- 
C1C6H4CONHS02NHBU, oblong needles, m. 183-4°, from H2NS02NHBu and p- 
C1C6H4COC1; N-cyclohexyl -N ' -benzoylsulf amide , 187-8°, from C6H11NHS02NH2 and 
BzCl; N-piperidino-N' -benzoylsulf amide, m. 146-7°, from C5H10NHSO2NH2 and 
BzCl. 
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Es wurde gefunden, daB Sulfondiamid (Diamid der 
Schwefelsaure) oder N-substituierte Sulfondiamide, 
die mindestens noch ein substituierbares Wasserstoff- 
atom am Stickstoff aufweisen, dm^ch Einwirkung 
von acylierenden Mitteln, z. B. Samrechloriden oder 
-anhydriden, in glatter Weise in Acylabkommlinge 
des Sulfondiamids iibergefuhrt werden konnen. 

Aui3er Sulfondiamid koimen z. B. N-Methyl-, N-Di- 
methyl-, N, N'-Dimethyl-, N-Athyl-, N-Athyl-N-me- 
thyl-, N-Butyl-, N-Dibutyl-, N-Isohexyl-, N-Di-iso- 
heptyl-, N-n-Dodecyl-, N-Cyclohexyl- und N-Dicyclo- 
hexylsulfondiamid, P5^olidino-N-, Piperidino-N- und 
Moipholino-N-sulfondiamid, N-Phenyl-, N-(Chlor- 
phenyl)- imd N-(Oxyphenyl)-stdfondiamid nach dem 
vorliegenden Verfahren acyKert werden. 

Als acylierende Mittel eignen sich z. B. Saure- 
chloride, wie Acetylchlorid, Prppionylchlorid, Butyryl- 



chlorid, Stearylchlorid, Malonylchforid, Benzoylchlorid, 
0-, m- oder p-Chlorbenzoylchlorid, o-, m- oder p-Nitro- 
benzoylchlorid, Zimtsaurechlorid, Hexahydrobenzoe- 20 
saurechlorid, Nicotinsaurechlorid, Methansulfochlorid 
und Toluolsulfochlorid, oder Saureanhydride, wie 
Essigsaure-, Propionsaure-, Buttersaure-, Stearin- 
saure-, Bemsteinsaure- und Benzoesaureanhydrid. 

Die Umsetzung kann durch Zoisatz von saure^ as 
bindenden Mitteln, wie- Natriumhydroxyd, Kalium- 
hydroxyd, Natriumcarbonat, Triathylamin und Pyri- 
din, gefdrdert werden. Falls die LSslichkeitsver- 
haltnisse der Reaktionsteilnehmer es ermoglichen, 
kann die Umsetzung unter Anwendung eines inerten 30 
Ldsungsroittels in homogener Phase durchgefUhrt 
werden. Als derartige Losimgsmittel konnen z. B. 
Carbonsauren, wie Essigsaiire. Propionsaure, Butter- 
saiure und Stearinsaure, Ather, wie Diathylather, 
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Dibutylither und Dioxan, sowie Ketone, wie Aceton, 
Methylathylketon imd Cydbhexanon, Anweadimg 

finden. i 
Die acylierten Sulfondiamide kdxmen z. B. .als 
Zwischenprodukte fur die. Herstdluiig von Farb 
. stoffen Oder Arzneiiaitteln dienen. 



Beispiel i 

Zu einer auf 70* erhitzten Losung von 48 Ge,wichtsr- 
teilen Snlf ondiamid in 102 Gewichtsteilen Eisessig 
gibt man ini Laufe von 30 Minuten 102 Gewichtsteile 
Essigsaiireanhydrid. Dann ruhrt man bei dieser 
Temperatnr nodh etwa 3 Stimden. Der beim Ab- 

15 kuhlen des Reaktionsgemisches ausfallende Nieder- 
schlag wird abfiltriert nnd aus Alkohol umkristallisiert. 
Man erhalt so 70 Gewichtsteile Reaktionsprodukt in 
Form langer farbloser .Nadein; die bei 153 ^54*^ 
xmter Zei^etzung schmelzen. Aiif Grund der Analyse 

ao is.f das Acylierungsprodukt als Diacetyl-sulf ondiamid 
anzusprechen. 

Analyse: 

Berechnet fOr C^HflOANjS (180): 
as C = 26,7% H = 
Gefohden: 
C-27,1% H = 
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4,4%. N = i5,57o- 
= 4^% N = 15.6 0/0. 

Beispiel 2 

Eine Ldsong von 96 Gewichtsteilen Sulfondiamid 
und 300 Gewichtsteilen Buttersaure wird in der in 
Beispiel I beschiiebenen Weise mit 320 Gewichts- 
teilen Buttersaureanhydrid nmgeset^t. Das Reak- 
tionsprodukt (2x0 Gewichtsteae). ioistallisiert aus 
Alkohol in langen Nadehi, die bei iS5 bis I56**;nnter 
Zersetznng schmelzen. Auf Grund der Analyse ist das 
Produkt als Butyiyl-sulf ondiamid anzusprechen. 

Analyse: 

Berechnet for 'C8Hie04NaS (236): 

C = 40,60/0 H = 6,8% N. = zx,8% S = i3.67o. 
Gefiinden: 

C 41,1% H = 6,8<Vo N = 12,20/0 S - I3.7%- 
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Beispiel 3 

Eine Mischung von 48 Gewichtsteilen Snlfondiamid 
-and 54 Gewichtsteilen Buttersaurechlorid wird 
40 Minuten bei 80 bis 100** gerOhrt. Dabei tritt 
heftige Chlorwasserstofientwicklung ein. Das an- 
fallende Reaktionsprodukt (75 Gewichtsteile) kiistalli- 
siert aus Wasser in langen Nadeln, die bei 143 bis 144° 
unter Zexsetzung schmelzen. Das Produkt ist auf 
Grand der Analyse als Monobutyiyl-sulfondiamid 



Analyse: 

60 Berechnet fOr C^HioOaNgS (166) : 

. 0 = 28,90/0 3 = 6.0 0/0 N -i6,9 0/p. 
Gefunden: 
C.= 29,1 0/0 H = 6,1 0/0. N=:i7.2Vo- 
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Eine Losung von 48 Gewichtsteilen Stilfondiamid 
und 70 Gewichtsteilen Benzoylchlorid in 150 Gewichts- 
teilen Dioxan wird zwei Stunden omter langsamem 
Durchleiten eines Stickstoffstromes auf 85 bis 100° 
erwaimt. Dabisi tritt heftige Chlorwasserstoffab- 70 
spaltung ein. Nadi. dem Abdestillieren der Haupt- 
menge des Dio(zans erhalt man 84 Gewichtsteile 
eines Igcistallinen Niederschlages, der nach dem Urn- 
kxistallisiezen aus Alkohol ba 161 bis 162° schmilzt. 
Auf Grund der Analyse ist das Reaktionssprodukt als 75 
Monobenzoyl-sulfbndiamid anzusprechen. 

Analyse: 

Berechnet fur CrHsOaNaS (206): 

C = 42,00/0 H = 4,0% N = 14.0O/0. 8a 
Gefuhd^: 



Beispiel 5 



«5 



Ein Gemiisch von 51 Gewichtsteilen N-Monobutyl- 
sulfondiamid, hei^estellt nach Beispiel i des Patentes 
869 065 und 59 Gewichtsteilen p~Chlorbenzoylchlorid 
wird eine Stunde auf 105 bis 110** erhitzt. Nach 
Beendigung der ChlorwasserstofEentwicklung wird der 90 
ausfallende Niedersdilag nnt Ather gewaschen und 
getrocknet. Man erhalt so 90 Gewichtsteile eines 
Produktes, das aus SO^igem Alkohol in langen bei 
183 bis 184" sehmelzenden Nadeln kristaUisiert; 
Auf Grund der Analyse ist das Produkt als N-Butylr 95 
p-chlorbenzoyl-'Sidfondiamid anzusprechen. 

Analyse: 

Berechnet fiir Cu Hxe 63 801(290,5): 

e = 45»5Vo - H = 5i^Vo N = gfio/o, CI = 12,30/^. ^po 
Gefunden:' . " * 

C « 46,00/0 H = SSVo N « 9.7% CI = i2,6o/o. 
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Ein Gemisch von 45 Gewichtsteilen N-Monocydo- 
hexyl-^ulfondiamid, heigestellt nach . Beispiel 3 des 
Patentes 869 065 und 35 Gewichtsteilen Benzoyl- 
chlorid wird, wie in Beispiel 5 besdirieben, zur Um- 
setzung gebracht. Das Reaktionsprodukt - schmilzt no 
nach dem Umkristallisieien aus Alkohol bei 187 bis 
i88^ Nach der Analyse ist das Produkt als N-Mono- 
cyclohexyl4>enzoyl-sulfbndianiid anzusprechen.. 

Analyse: 

Berechnet fOr C,3 H„ O^Na S (281) : 

Gefunden: 
C« 55.7*^/0 H-6,7% N = io>20/o. 

190 

Beispiel 7 

Eine Mischung von 40 Gewichtsteilen N^Piperi- 
dino-sulfondiamid, hergestellt nach Beispiel 5 des 
Patentes 869065 und 35 Gewichtsteilen Benzoyl- 
chlorid wird, wie in Beispiel 5 beschrieben. 1*5 
zur Umsetzung gebracht. Das Reaktionsprodukt 
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(65 Gewichtsteile) schmilzt nach dem Umkristallisieren 
aus Alkohol bei 146 bis 147**. Auf Grund der Analyse 
ist das Produkt als N-Piperidino-benzoyl-sulfondiamid 
anzusprechen. 

Analyse: 

Berechnet fOr CagHjeOgNgS (268): 

C = 537% H = 6,0 0/0 N = io,5% 
Geftmden : 
C = 53,67o H = 6,10/0 N= 10,00/0 
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PaTENTANSPRUCH: 

Verfahren zur Herstellung von Abkommlingen 
des Sulfondiamids, dadurcli gekennzeichnet, daB 
Sulfondiamid oder ein N-substituiertes Sulfon- 15 
diamid, das mindestens noch ein substituierbares 
Wasserstoffatom am StickstofE aufweist, mit einem 
acylierenden Mittel, gegebenenfaDs in Gegenwart 
eines inerten Ldsungsmittels nnd/oder eines sS.ure- 
bindenden Stoifes, umgesetzt wird. ao 
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